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L 1 invention concerne une composition d§tergente pour 
gros lavages, pr€sentant des caract£ristiques an ti -mousse, une 
deter gence, une stabilite et autres proprietes analogues, am§- 
liorees. 

5 on connalt le pouvoir detergent eleve des detergents 

anioniques organiques dont on fait un grand usage dans les compo- 
sitions deter gentes du commerce- Cependant, leur tendance £ pro- 
duire une mousse excessive impose des limites severes quant £ leur 
concentration dans la composition detergente et a la quantite de 

lO detergent qui peut etre ajout^e dans la machine £ laver. Diver ses 
techniques ont ete recommand€es pour resoudre le probleme de 
l'exc&s de mousse. 11 est ainsi devenu courant dans la pratique 
d'inclure un detergent nonionique et/ou un savon d'acide gras dans 
les compositions contenant un detergent anionique, de tels ingr§- 

15 dients etant connus dans la technique comme suppresseurs de mousse, 
Mais on a alors k faire face, a de graves inconvenients . Dans bien 
des cas, il est necessaire d'utiliser comme detergent nonionique 
un materiau peu moussant contenant d'assez grandes proportions d'un 
oxyde d'alcoylene condense, par exemple l'oxyde d r ethylene et/ou 

20 l'oxyde de propylene. Ces composes sont normalement non-biod§gra- 
dables et ne satisfont done pas aux reglements gouvernementaux. 
De plus, bien que de telles compositions s'avdrent assez efficaces 
pour le lavage du coton a 1 1 §bullition , elles deviennent relati- 
vement sans effet a plus basses temperatures, surtout lorsqu'il 

25 s'agit du lavage de fibres synthetiques comme les polyesters, les 
polyamides, etc. Ainsi, on utilise des detergents nonioniques pro- 
venant de la condensation d'alcools a poids moleciilaires elev§ 
avec au moins 50 moles ou plus d 1 oxyde d'alcoylene, surtout depuis 
qu'on a reconnu qu'ils §taient aussi efficaces que les savons 

30 d'acides gras comme suppresseurs de mousse. En tout cas, le plus 
souvent, il devient necessaire de r§duire la quantite d'agent 
anionique & des niveaux bien inferieurs a ceux consider§s comme 
souhaitables. L'emploi d'un savon constitue la seule ameliora- 
*. tion marginale §tant donn€ que des quantites excessivement plus 

35 §i e vees sont alors normalement necessaires. En outre, l'activite 
des savons d'acides gras comme savons ou suppresseurs de mousse 
varie beaucoup avec la durete de l'eau. Bien des savons, en effet, 
et en particulier les materiaux de poids mol§culaires plus faible, 
sont sensibles a la durete de l'eau et se montrent relativement 

40 inefficaces en eau douce. 
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On a suggere recemment d'utiliser des silicones comme 
suppresseurs de mousse dans certains types de compositions deter- 
gentes. Conformement aux proc£des recommandes, le fluide de sili- 
cone, ordinairement un organopolysiloxane fixe sur un support 
convenablei est ajoute dans le malaxeur avec les autres ingredients 
de la composition. Le melange obtenu est alors s€ch€ par les moyens 
usuels tels que sechage par atomisation ou en tambour, puis broye, 
si necessaire, pour obtenir la finesse de particule desiree. 
Cependant, ces compositions ne sont g£neralement pas satisf aisantes, 
surtout du point de vue stabilite du produit. Dans les detergents 
ainsi prepares, on observe souvent une interaction de la silicone 
avec le detergent present, conduisant a une micellisation prema- 
turee. Ce dernier phenoroene est une caracteristique desirable de 
la silicone, mais uniquement s'il se manifeste au cours du lavage. 
II est §vident que la micellisation developpee a un degre avance 
nuit beaucoup E la fonction de la composition detergente, et, par 
suite -de la consommation primaturee de silicone, reduit fortement 
la capacite de suppression de la mousse. 

Conformement h 1" invention, la Demanderesse a trouve que 
les inconvinients decrits ci-dessus peuvent §tre en grande partie 
elimines, sinon totalement, par addition de silicone a la compo- 
sition detergente h un stade predetermine du procedi de preparation 
du detergent. 

Un des principaux buts de 1' invention est done de fournir 
un procede de preparation de compositions detergentes ayant peu 
tendance a mousser en eau douce comme en eau dure. 

Un autre but de 1* invention est de fournir des compositions 
detergentes qui n 1 exigent pas, pour reduire la formation de mousse, 
l'emploi d'un detergent nonionique et/ou d'un savon d'acide gras, 
qui presente une stabilite et des proprietes de detergence et 
autres, excellentes sur une gamme etendue de temperature, et dans 
lesquelles la tendance S une interaction prematuree entre 1' agent 
anti-mousse et le detergent est minimi see . 

D f autres buts et avantages de 1" invention apparaltront 
a la lecture de la description ci-apres. 

Dans son cadre le plus large, 1' invention fournit un pro- 
cede de preparation de compositions detergentes peu moussantes, 
caracterise en ce qu'on met en contact une base detergente, seche, 
sous forme de particules, constituees d T un detergent anionique 
organique hydrosoluble et d'un sel auxiliaire de detergence hydro- 
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soluble/dans un rapport ponderal sel auxiliaire de detergence/ 
detergent d' environ 1,6:1 1 37,5:1, avec une composition anti- 
mousse constitu§e d" environ 5 a 55% en poids d'un polymere liquide 
d'organosiloxane et d'environ^S a 95% en poids d'un d§tergent 

5 nonionique organique, de fagon a obtenir un produit detergent con- 
tenant environ de 0,1 3 3,0% en poids dudit polymere de silicone, 
distribu§ le plus uniform&ment possible dans le produit. 

Sous un autre aspect, l f invention concerne les produits 
obtenus par ce proc€de. 

10 La base ditergente en poudre est pr£paree de fagon usuellie 

en m£langeant les divers ingredients en sSchant le melange selon 
tme technique standard, telle que le sechage en tambour, le sechage 
par atomisation ou autre, pour eliminer 1'excSs d'humidite. Si 
n£cessaire, le produit peut etre reduit aux dimensions granulome- 

25 triques desir£es par traitement approprie par exemple dans un 
broyeur S billes. 

Conformement a 1' invention, les ingredients essentiels 
de la base dStergente en sont le sel auxiliaire de deter gence 
et le detergent anionique. Le rapport de ces deux ingredients dans 

20 le melange ajout§ M la composition anti-mousse, doit etre environ 
de 1,6:1 a 37,5:1. Par rapport £ la composition totale da produit, 
ceci correspond k 25* § 75% en poids de sel auxiliaire de deter- 
gence et a 2 I 15% en poids de detergent anionique. Comme differents 
autres ingredients peuvent etre ajoutes au choix dans la formule, 

25 il est recommande de s*en tenir plutot aux valeurs minimales indi- 
gu^es.Ainsi, le produit- final peut tr£s bien ne contenir qu'un sel 
auxiliaire de detergence, un detergen^nionique et une composition 
anti-mousse, le reste etant principalement de I'eau* Cependant, 
tous les pourcentag^s sont bases sur le produit total. 

30 Les sels auxiiiaires de detergence utilisables ici sont 

bien connus dans la technique, iis comprennent des composes hydro- 
solubles, neutres §. alcalins, organiques et miner aux, tels que 
les phosphates condenses comme tripolyphosphate de metal alcalin 
a differents degres d "hydra tation tels que le tripolyphosphate de 

35 soduim hexahydrate, les carbonates* de metaux alcalins , les 

silicates de metaux alcalins tel que le metasilicate de sodium ; 
parmi les seis auxiiiaires de detergence organiques, on peut citer 
entre autres, l'acide nitrilotriacetique (NTA) , l'acide ethylene- 
diamine tetraacetique IEDTA) , et les produits similaires, ainsi 

40 que leurs sels correspondants avec des cations hydro-solubilisants 

^ < - : - ■ - 
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comme les rr.etaux alcalins, 1 1 ^rranonium, etc. Dans certains cas, il 
peut etre souhaitable de supprimer les phosphates et/ou les sels 
auxiliaires de detergence azotes, en faveur de materiaux pratique- 
ment dSpcivrvus d'effets ^utrophisants. Ceci peut £tre realise sans 
nuire en aucune fagon aux ameliorations decrites ici. Conformement 
a^x buts dii I 'invention, sont utilisables des composes capables 
de rsmp.lir leg fonctiorr, de sol au7c.il iaire de det^rgence d§sir§es. 

Les detergents anioniques hydrosolubles utilisables ici 
peuvsnt etre chcisis, de m§me, parmi une grande variete de mater iaux 
bien connus dans la technique, A titre d'exemple on peut citer 
entre autre? les alkylaryl sulfonates et sulfates tels que le 
dedeeyl ben^;^ ^il^^at-^ 7 la \:x\o$dyl bansdne sulfonate, etc. 
De tag or* ger§rale y 1^3 composes anioniques de ce type que I'on 
pref^;?^ 3c*vt csu:?. rjni o.:-nti^i;^nc fie S a 16 atonies de carbone dans 
lr« P'is-fci;?. ^IJvyle, Oi; pov.t 4*.\x.;ox*} cihnr les sulfonates et sulfates 
d'alcools aliph?.tiquc3 ccnt^nenl; de preference de 8 5 22 atonies 
de carbone tels que le sulfate da l'alcool laurique. Les paraffine 
sulfonates se montrent particuliSrement efficabes ici, ainsi que 
d'autrss composes anioniques provonant de la sulf ©nation des de- 
fines. Les materiaux de ce type sont si bien. connus dans la tech- 
nique qu'il est inutile d'en faire une enumeration detailiee. Le 
detergent anionique est or&inairement fourni sous forme du sel 
hydrosoluble avec, par exemple, un metal alcalin. Conformement 
& la pratique que I'on prefSre, la Tnoitie alkyle du detergent 
anionique a une configuration presque lineaire, les ramifications 
etant reduites au minimum. C'est un point important a consideref 
dans les pays ou la biodegradabilite des detergents est exig§e 
dans les reglements gouvernementaux en vigueur ou en pro jet. 

II est evident, que le sel auxiliaire de detergence et/ou 
le detergent anionique peuvent etre. fourni s sous forme de 

melanges ; ainsi, les phosphates sont souvent combines avec des 
silicates ; de meme, les alkylaryl sulfonates sont souvent utilises 
avec des sulfonates et sulfates aliphatiques. 

Le detergent de base peut egalement contenir d'autres 
Ingredients qui sont alcrs ajoutes dans le malaxeur ou a la base 
elle-meme avant le traitement avec la composition anti-mousse. De 
fagon generale, ce.sont de fagon non exhaustive, des detergents 
organiques hydrosolubles choisis parmi les detergents nonioniques, 
cationiques, amphotdres et zwitterioniques de types bien connus, 
des savons d'acides gras , des agents de blanchiment, des azurants, 
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des agents hydrotropes, des pigments, des parfums, des enzymes, 
des charges inertes, des germicides, des agents anti-redepot et 
autres. Ces ingredients peuvent etre ajoutes totalement ou partiel-" 
lement, soit avant, soit" apres le traitement avec la composition 

5 anti-mousse. 

II est ainsi souhaitable de retarder 1' addition des com- 
poses nonioniques apres le traitement avec la composition anti- 
mousse, en raison du caractere agglutinant, c'est-a-dire collant 
ou poisseux, de nombreux composes nonioniques. II peut s'en suivre 
lO une agglomeration des ingredients qui ne permet plus d'obtenir 

un produit uniforme. Cela conduit naturellement aux "points chauds" 
de 1' agent anti-mousse en particulier avec diminution de la stabi- 
lity du produit. Les parfums sont generalement tres cbateux, et 
pour eviter des pertes par volatilisation, par exemple, ils ne 
15 doivent etre ajoutes qu' apres- le traitement avec 1' agent anti- 
mousse. Comme on peut le penser, l'ordre d'addition des ingredients 
facultatifs reste au choix du formulateur. Ainsi, dans certains, 
cas, on peut mettre a profit la nature pdisseusedu compose nonio- 
nique,.par exemple pour obtenir la retention de certain (s) ingre- 
20 dient(s) , on peut alors ajouter ce compose avant le traitement 
avec 1' agent anti— mousse. 

Les detergents nonioniques utilisables ici sont bien connus 
dans la technique, ils comprennent les produits d'addition norma- 
lemenfc liquides d'oxydes d'alcoylene a des base hydrophobes. Ces 
25 materiaux sont usuellement prepares par condensation, dans des 
conditions d ■ oxyalcoylation, d'un oxyde d'alcoylene contenant 
de 2 a 4 atomes de carbone tel que 1' oxyde d' ethylene et son voi- 

sin 1' oxyde de propylene, etc ainsi que leurs melanges, avec 

une base hydrophobe contenant au moins un atome d' hydrogens reactif. 
30 Parmi ceux-ci, on citera les produits de condensation des alkyl 
phenols contenant environ de 8 a 30 atomes de carbone dans la 
chalne alkyle, ainsi que des alcools aliphatiques satur€s, par 
exemple les alcanols monohydroxyles contenant environ de 8 5 30 
.. atomes de carbone, avec environ de 3 a 50 moles d 'oxyde d'alcoylene. 
•35 En general, on prefere les composes nonioniques ayant un faible 

taux d'alcoxylation, surtout en raison de la non biodegradabilite 
des composes a longue chaine. Pour obtenir des resultats optimaux, 
on pref ere done des detergents nonioniques provenant de la conden- 
sation d'alcools en C a '-C 20 avec de 5 a 20 moles d' oxyde d' ethylene. 
An de preference d'alcools en C 12 - C 18 avec de 8 a 12 nolesd^r 
40 de d' ethylene. De facon genirale, le compose nonaonj.que peut representer 
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jusqu'a environ 10% en poids de la composition, bien que 6% soit 
une quantite preferable, et meme dans de meilleures conditions 
environ 1,5 a 4%. Si on en ajoute, il est preferable que le compose 
nonionique fortement alcoxyle, par exemple un alcool en C l6 -C 2Q 
> contenant jusqu't.80 moles d'oxyde d' ethylene, soit contenu dans 
une enzyme, tel que . 1 'Alcalase P sous forme de billes utilisee 
comme support. Toutefois, la concentration d'un tel compose nonio- 
nique a longue chalne ne doit pas depasser environ 6% en poids 
de la composition to tale. Comme exemples specif iques d& detergent 
lO nonionique prefere, on citera le produit de condensation d' alcool 
en C 4 -C l5 avec 11 moles d'oxyde d' ethylene, connu dans le commerce 
sous 1 la marque "Dobanol 45-11", le produit de condensation d' alcool 
en C -C avec de 10 a 11 moles d'oxyde d' ethylene, 1' alcool 
en C 1 g - C^g avec de 8 a 11 moles d ' oxyde d ' ethylene , l'aclool en C lg - 
13 C 20 a ^ ec 9 moleS d ' ox y de ^.'ethylene. Il est possible d'utiliser un 
melange de deux ou plusieurs composes nonioniques. 

Les savons d'acides gras peuvent representer jusqu'a environ 
10% en- poids de la composition, de preference jusqu'a environ 6% 
et dans les meilleures conditions de 3 a 6% environ. De facon 
generale, on prefere les sels de metaux alcalins d'acides 9*as en 



20 



C a c,,, comme le sel de sodium de l'acide de suif hydrogene, le 

10 2 4 



sel de sodium de l'acide gras de coco, de l'acide behenique, de 
l'acide stearique, de l'acide palmitique et similaires. On prefere 
les materiaux S poids moleculaire ileve, car ils sont moins 
25 sensibles a la durete de l'eau. Comme on le salt, les savons d'acides 
gras jouent le role de regulateurs de mousse dans les compositions 
detergentes. Mais leur emploi a cet effet, est purement facultatif . 

Les agents de blanchiment repr§sentes par les composes 
peroxygenes organiques et min§raux peuvent etre inclus jusqu'a 
30 environ 35% en poids de la composition, de preference de L5 a 

30%. 'Comme exemples d' agents de blanchiment, on citera les sels. 
hydrosolubles de l'acide perborique tels que les perborates, les 
persulfates, les percarbonates de metaux alcalins, et' similaires, le 
perborate de sodium tetrahydrate est particulierement ef f icace. Les 
35 agents de blanchiment organiques comprennent des materiaux capables 
de liberer du biome sous forme d'hypobromite, ou du chlore sous 
forme d ' hypocRlorite au contact d'un milieu aqueux, par exemple 
le sel de sodium du dichloroist/cyanurate ; ce sont des materiaux 
bien connus dans les techniques anterieures et decrits dans de 
.osbrsux brevets des Etats Uni*= d'Amerique. 
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Parmi les autres ingredients facultatifs bien connus dans la 
technique, on citera des agents hydrotropes , comme le xylene sulfonate 
de sodium, le toluene sulfonate de sodium en quantites pouvant 
atteindre jusqu'a environ 1% du poids du produit detergent ; des 
azurants, connus comme azurants pour co ton, poly amide, polyester, 
comme les azurants du type stilbene, tel que Tinopal DMS-X, Tinopal 
LMS-X et autres, les azurants du type triazole, tel que Tinopal RBS 
200, les azurants du type pyrazoline, tel que Blankophor FB 766, etc. 
en quantites ne depassant pas environ 1% de la composition totale, 
des pigments tels que le pigment bleu CI 29 (bleu d'outremer CI 
77.0O7) , le pigment vert CI 7, (Vert Viscofil 2 GL CI 74.260), le 
violet basique CI 10 (Rhodamine B CI 45 170) et autres, en quantites 
ne depassant pas environ O, 5% du produit total ; des enzymes tels 
que l'Alcalase P, l'Esperase etc.. en quantitegne dSpassant pas 
environ 1,5* en poids de la composition ; des parfums en quantites 
ne depassant pas environ 0,8% en poids du produit. 

On peut utiliser en quantites relativement faibles, 
jusqu'a environ 6% au total par rapport a la composition, d' autres 
detergents organiques comme un detergent cationique, par exemple 
le bromure de cetyl trimethyl ammonium et d' autres halogenures 
de trialkyl ammonium de diols aliphatiques a longue chalne, ainsi 
que des detergents amphoteres represents par des betalnes a longue 
chalne, comme la c-cetyl betalne. Les charges inertes comme le sulfate 
de sodium.. peuvent etre presentes jusqu'a environ 30% en poids de 
la composition. 

La composition detergente de base, apres malaxage et 
sechage selon les techniques classiques de facon a obtenir une masse 
seche au toucher et s'ecoulant librement, est broyee, si necessaire, 
selon un procSde usuel pour donner des granules de dStergent ayant 
une taille de partieule de 0,01 a 3mm. II est souhaitable que les 
granules de dStergent possedent une surface specifique relativement 
grande pour faclliter un contact efficace entre le dStergent de base 
et la composition anti-mousse. 

Les particules de detergent de base, prSparees comme 
decrit ci-dessus, sont melangees intimemerit avec une composition 
anti-mousse presentant la composition suivante : 

Detergent nonionique 45-95% en poids 

Polymere d'organosiloxane 5-55% " 

Detergent anionique + 0-3% " 

+ solution aqueuse a 10-15% de detergent anionique 



2285453 

lie detergent nonionique peut etre choisi parmi ceux dgcrits 
ci-dessus ou leurs melanges. II est g§n§ralement souhai table d 1 avoir 
un excds de detergent nonionigue par rapport au polymdre d'organo- 
siloxane ; par exempli r un rapport nonionique/polymere dfenviron 1,5* 

5 1 a 19:1 , et de preference environ 15t1 a 4:1* Apparemment , le 
d§t<erga;\t noi^onique agit comme dispersant, en favorisant la dis- 
persion vniforrae de 1 ' oganosiloxane dsns le produit detergent. On 
suppose ^galement que les particules de d§tergent nonionique ont 
tendance h envelopper l'o-ganosiloxane, en forraant, en un certain 

10 sens, une dispersion ou une eraulsicn "organosiloxane dans nonionique? 
qui serai" le aontribuer a la s tab i lite du produit. 

La coiiipc3i?:;Lo^ gnti-^ou^-se peut ^qalement contenir un de- 
tergent ?,n.ion < qv.e dvL type decrit ci-dessus, ce materiau gtant ajout£ 
de pri^^r-- 1 - sov.o ?rv*Tii@ d« solution aqueuse. Le detergent anionique 

15 sex^ol^. .::'r'^;*:\o^r " 1 v xvxf.^xm'lt^ de la dispersion du polymdre 

d 1 organosiloxane » 

Les polyiaeres d' organosiloxane utilisables ici peuvent etre 
choisis parmi une grande variete de mat§riaux bien connus dans la 
technique pour leur propri£t# anti-mousse. En general, ces polymeres 

20 possedent des groupes hydrocarbone? r pr atiquement comme seul groupe 
organique li€ au silicium, dans le rapport d'environ 1,8 a'2,2 
groupes hydrocarbons monovalents, sans insaturation aliphatique, 
par atome de silicium. Dans les meilleures conditions, le groupe 
hydrocarbon^ est le groupe inethyle et 1' unite de base du polymere 

25 est 1' unite dimethylsiloxane qui repr&sente au moins 65 moles % et de - 
preference 97,01 moles % ou plus du polyradre de siloxane. D'autres 
unites peuvent etre egalement pr^sentes, telles que les unites de 
trimethylsiloxane, mais elles ne doivent pas d€passer 25 moles 
% de la totalite du polym§re. Ce dernier peut encore contenir d'autres 

30 unites telles que les unites de monomethylsiloxane et de siloxane 
non substitue, c'est-a-dire Sio 4 / 1 2' ^ais en quantites inf§rieures 

li lO moles %, et de preference infer ieures a 0,2 mole % du polymere 
de siloxane* Les polymeres 3 3 organosiloxane liquides que I'on 
prgfdre sont les polymeres des dimethylsiloxane termines par des 

35 

groupes trimethylsiloxy,- de formule Me^SiO (Me 2 SiO) n siMe 3 oH Me 

reprSsente un groupe methyle et n est un nombre entier. 

De fagon generale, on prefere les polymeres d 'organosiloxane 
qui ont une viacosite comprise entre environ 5 et 90 OOO cs a 25 °C, 
et de preference de 1 000 k 4 OOO cs. Conformement a un mode de mise 
40 en oeuvre particulierement prefgrS de l 1 invention, le polymere 
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d'organosiloxane est melange jusqu'a environ 6% de silice, par 
rapport au poids total polymdre plus silice. On choisit de preference 
une silice ayant une grande surface specif ique, au moins 50 m /g 
jusqu'a environ 225 m^/lg, des valeurs superieures etant meme plus 
5 efficaces. App ar eminent , et ceci est surtout une observation theorique, 
le polymere d'organosiloxane est absorbs par la silice, ce qui reduit 
la reactivity du polymere. Ceci est surtout evident lorsqu'on 
utilise des polymSres d'organosiloxane dont les extremitgs ne sont 
pas bloquees. 

lO Une quantity suffisante de la composition anti-mousse 

est mise en contact avec les granules de divergent de base, de facon 
que la concentration du polymere d'organosiloxane dans le produit 
detergent reprSsente une faible mais efficace quantity d' agent 
anti-mousse, par exemple de 0,1% a environ 3% en poids, le rapport 
15 ponderal dudit polymere au detergent anionique dans le detergent 

de base etant alors au moins 1:150. II est recommande de maintenir 
la concentration du polymere aussi faible que possible, dans la 
mesure ou d" bonnes proprietes anti-mousse sont obtenues , car, le 
matiriau d'organosiloxane n'est generalement pas biodegradable. 
20 Ainsi, le choix d'une limite sup€rieure optimale de la concentration 
s'appuie surtout sur des raisons economiques et sur le dfisir 
de preparer un produit biodegradable. De plus, on a couramment ob- 
serve, dans la plupart des applications un aplatissement general dans 
la courbe proprietes anti-mousse- concentration du polymere pour 
25 des concentrations inferieures par exemple de 1% ou moins. II est 
cependant possible d' avoir des concentrations plus eievSes, par 
exemple lorsque les concentrations en compose anionique sont plus 
fortes et/ou lorsque les salissures posent un probleme particulie- 
rement difficile. Les concentrations indiqu6es ci-dessus permettent 
30 -d'obtenir des resultats satisfaisants dans la plupart des types de 
lavage. 

La mise en contact de la composition anti-mousse et du 
detergent de base peut etre ef f icacement obtenues par dif f erents 
•• precedes bien connus dans la technique. Le procede qui semble le 
35 plus interessant consiste a pulveriser la composition anti-mousse 
sur la surface du detergent de base a#ite dans un tambour ou par 
tout autre moyen. Le detergent de base peut passer par exemple devant 
un syteme a une ou plusieurs buses de pulverisation qui envoie 
directement sur le detergent de base la composition anti-mousse sous 
40 forme d'un fin brouillard. La vitesse de deplacement du detergent peut 
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etre reglee de f agon que le temps de contact du detergent dans le 
faisceau pulverise pennette d'obtenir la concentration necessaire 
-n composition anti-mousse. Pour avoir un resultat satisf aisant , la 
dimension des particules de la composition pulverisee doit etre 
b de l'ordre de O,O01 S 0,5mm. 

Pour arriver au meme but, on peut egalement deplacer le(s) 
dispositif (s) a buses de pulverisation devant un lit fixe de detergent 
agite dans un tambour. De meme, le contact entre le detergent de 
base et la composition anti-mousse peut etre assure par le passage 
^0 a contre-courant de la composition, selon les techniques de sechage 
par atomisation des detergents. Dans tous les cas, il est indipen- 
sable que le detergent de base soit bien agite de facon a obtenir un 
contact efficace et uniforme avec la composition anti-mousse- Les 
conditions operatoires telles que la vitesse de deplacement du 
:;.5 detergent de base devant la zone de pulverisation ,1a distance de la 
buse au detergent, la vitesse de pulverisation et autres, ne font 
pas l'objet de la presente invention, et peuvent en tout cas etre 
facilement determinees et optimisees. II est bien evident que la 
vitesse d f emission de la composition pulverisee doit §tre reglee 
20 de facon a reduire au minimum les eclaboussures , pour ne pas entrainer 
de pertes de la composition anti-mousse. Toutefois, "un systeme.de 
chicanes approprie communiquant avec des pieges collecteurs, des 
cuves, etc.permet de recuperer la composition pulverisee en dehors 
du lit de detergent. 
25 La mise en contact du detergent de base et de la composition 

anti-mousse peut egalement etreobtenues par immsrsion ; dans ce cas, 
un lit de particules de detergent de base se deplace a travers une 
solution d 1 agent anti-mousse, le temps de contact etant fonction 
de 1' absorption de la composition anti-mousse- II est evident que 
30 selon les moyens dont il dispose, le fabricant peut utiliser bien 
d' autres procedes pour r§aliser le contact recherche. 

II peut etre souhaitable de chauffer legerement la compo- 
sition anti-mousse avant son application sur le detergent de base. 
Normalement, seul un leger chauffage suffit, soit a une temperature 
35 de 30 a 50°C par exemple. Cette temperature permet de maintenir les 
ingredients de la composition anti-mousse k l'etat de fluidity 
desire ; ce procede se revele surtout efficace lorsqu'on utilise 
des materiaux a haut poids moleculaire qui ont tendance i s'agglo- 
merer . 
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Comme on.l'a d§j& signale, 1' addition de 1' agent anti- 
mousse dans le malaxeur, contrairement au proc§d£ revendiqu£ ici, 
fournit une composition d§tergente non satisf aisante en ce qui 
concerne la suppression de la mousse* On a §te, 3. cet egard, tr£s 

5 surpris de constater qu'en ajoutant la composition anti-raousse h une 
composition detergente de base contenant un detergent anionique et un 
sel auxiliaire de d£tergence comme €l§ment essentiel, et pr§ala- 
blement malax£e, s€chee et broyee , on obtenait finalement un produit 
poss§dant non seulement d'excellentes caract^ristiques anti-mousse, 

10 mais encore une stabilite bien plus grande, c'est-a-dire qu'on 

observait aucune tendance appr§ciable i. une interaction pr§maturee 
du polym&re d'organosiloxane avec le detergent anionique ou tout 
autre ingredient, conduisant a la micellisation. De plus, la 
d^tergence d'un tel produit est au moins egale & celle de composi- 

15 ticnaf non traitSes comme d^crit ici. On a #te §galement surpris de 
constater que la stability des parfums ajout^s n'est nullement 
affect§e, c'est-^-dire qu'il n'y a aucun signe de den a duration des 
parfums, malgr§ des periodes prolongees de conservation et de 
maintien 3 temperatures 51ev£es. 

20 Les exemples suivants illustrent 1* invention sans toutefois 

la lim»iter. Toutes les indications de parties et de % s'entendent 
en poids, sauf mention contraire. 
EXEMPIiE 1 

Par malaxage et s§chage par atomisation de fagon usuelle, 
on prepare une composition de detergent de base, ayant une dimension 
25 de pafticules comprise entre 0,01 et 3mm. 
Ingredients 

Produit de condensation d'un alcool en 

C 16~ C 18 avec 50 moles d 'oxyde d'ethylene 6,0 
Produit de condensation d'un alcool en 

30 c i4~ c i5 avec 11 moles d'oxyde d*£thyldne 2,0 
Sel de sodium d'un alkyl ( c ^o~ C l3 ' benz ® ne 
sulfonate 4,0 
Tripolyphosphate de sodium 48, 0 

Perborate de Na 15,0 

35 Silicate de Na 4,0 
Sulfate de Na 5,0 
Azurant de type triazole stilbene 

(Tinopal RBS 200) 0,3 
Eau complement a lOO 
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Sur des Schantillons de la px-6c€dente composition 
dStergente, on pulverise unif orm§ment la composition suivante : 
Ingredients ^% 
Produic de condensation d 7 un alcool en 
5 c i4~ c i5 av -— - - 1 * moles d'oxyde d'§thyldne 65 ,0 

Polymfire d uivjaiiosiloxane 1 ^ 35,0 
1) 

Dimethyl poiysiloxane ayant une viscosity de 3500 cs a 25 °C 

(96%), disperse aVec de la silice d'une surface sp§cifigue d'environ 

225 in /- cy (4 %} . 

lO f^qon II cfct?mr ^es Ci0m P osit:i - ons d€tergentes contenant respec- 

tlvs-ment o f 2 0,5'<; de polymers d'organosiloxane* 

On eftectue des essais de lavage dans une machine a laver 
a fcaxafeoivr iiO".::i?,OL'i'c.c.? \Cvlc.l--ii 1:11) -a' utxlisant des charges de 3 kg 
de I'.xi^ pr^-j.^ dans d-£ I'eau Juace (iO ppm) et dans de l'eau 
15 dure (eau du rcbinet, . 250 ppm) .Conditions da lavage : 8 3°C, 5 g/1 de 
detergent f lOO g de detergant par gscai. Cn evalue la mousse suivant 
les critSres suivants : 

a) hub lot avant recouvert de mousse (100%) 

b) machine reiiplie d« mousse (120%) 
20 c) d€bordement (plus de 120%) 

Les resultats obtenus sont les suivants : 

Durete 50 ppm Durete. 25Q ppm 
Temom ' 120 120 

0,2% d'organosiloxane 75 85 

25 0,5% d'organosiloxane .40 60 

*) 

sans polymere d'organosiloxane 

La presence du polymdre d'organosiloxane contribue nette- 
ment 3 la diminution du moussage. La contribution anti-mousse du 
30 compost nonionique a longue chalne pr§serite dans le detergent de 
base est naturellement un facteur constant qui permet de mettre en 
evidence las excellentes proprieties anti-mousse du polym&re d'organo- 
siloxane. 

En modifiant le proced§ ci-dessus, a savoir addition de la 
35 composition anti-mousse dans le malaxeur, puis s§chage, la composition 
ainsi obtenue sousiise aux memes essais apporte une suppression 
bien inf€rie\-r3 de la mousse. En outre, il semble y avoir une 
micellisation pr£maturee assez importante du polymdre d'organosi- * 
loxane dans la formule de detergent. 
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EXEMPIiE 2 

On repete I'Exemple 1, mais on ajoute en supplement dans 
la formule 3,0% d'acide gras de suif hydrogene, la concentration 
du compose" anionique est reduite a 3%. On effectue les essais 
dans les memes conditions que dans I'Exemple 1- Les resultats sont 
les suivants : 

Duret§ SO ppm Durete 250 ppm 

T§moin 120 100 

0,2% de polymer e d'organo- 

siloxane 95 60 

0,5% de polymere d 1 organo- 
siloxane 70 60 

Avec 0,2% de polymere d 'organosiloxane , le savon semble 
ameliorer la diminution de, la mousse en eau dure, mais ses effets 
sur la suppression de la mousse sont par ailleurs incer tains. 

On ofatient des resultats semblables a ceux decrits dans 
I'Exemple 1, en repetant le proced§, mais en ajoutant la composition 
anti-mousse dans le malaxeur, on observe un exces de mousse. 
EXEMPLE 3 

On repete I'Exemple 1 en utilisant, pour le lavage expe- 
rimental, du linge normalement sali et en effectuant un pre lavage avec 200 g 
de detergent et le lavage avec 200 g de detergent * Les resultats sont les suivants 

Durete 50 ppm Durete 25Q ppm 

Temoin 94 72 

0,2% de polymere d' organo- 
siloxane 80 40 
0,3% de polymere d' organo- 
siloxane ' . 13 33 

La suppression de la mousse est particulierement evidente. 
en eau douce, I une concentration de 0,3% en polymere d' organo- 
siloxane. 
EXEMPLE 4 

On repete I'Exemple 2, mais en utilisant, pour le lavage 
experimental, du linge normalement sali et en effectuant un pre lavage avec 
200 g de detergent et le lavage avec 200 g de detergent. Les resultats sont les 
suivants : Durete 5Q ppm Duret§ 25Q ppm 

Temoin 70 92 

0,2% de polymere d 'organosiloxane 53 52 

0,3% de polymere d 'organosiloxane 27 33 
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De nouveau, la suppression de la mousse est nettement 
plus accentuee si on ajoute ultirieurement la composition anti- 
mousse au detergent de base. Dans les Exemples 3 et 4, on n'observe 
aucun red§pot des salissures et le linge est propre et bien blanc. 
EXEMPLES 5 et 6 

On r^pete les Exemples 3 et 4, mais en supprimant tout le 
detergent nonionique du detergent de base* Le seul detergent nonio- 
nique present est celui qui est incorpor& dans la composition anti- 
mousse ; k 0,2 et 0,3% de polymere d 'organosiloxane, les quantities 
respectives d' agent nonionique sont environ de 0,37 et 0,55%. Comme 
dans les exemples precedents, le taux de suppression de la mousse 
est excellent. L'addition de la composition anti-mousse dans le 
malaxeur donne un produit nettement inf Irieur quant a la suppression 
de la mousse. 
EXEMPLE 7 

On rgpdte I'Exemple 3 en utilisant comme polymere d'organo- 
siloxane liquide un dimethyl polysiloxane blqqu£ aux extr§mites par 
des groupes trimethylsiloxy , ayant une viscosite voisine de lOOO cs 
a 25 -C. La suppression de la mousse est excellente. 
EXEMPLE 8 

On repete I'Exemple 3 en remplagant le. compose nonionique 
& longue chaine (alcool en ^16"^ IS avec 50 moles d'oxyde d 1 ethylene) 
par une quantity £gale d'un agent nonionique obtenu par condensation 
d'un alcool en C^'C^ avec 8 moles d'oxyde d' ethylene. Les concen- 
trations sont indiquees ci-dessous en pourcentages. 



25 



Agent 
nonionique 



Savon de suif 
hydrogene 



Agent 
anionique 



Polymere 
d 1 organo- 
siloxane 



TPP Perborate 
• de Na 



a) . 


2,0 


0 


12,0 


0,8^ 


48 


0\ 


b). 


3,0 


2 ,0 


9,0 


0,5 


40 


21,5 


c) 


3,5 


3,0 


5,5 


0,4* - 


40 


20,5 


d) 


6 


3,5 


5 ,0 


0,1 


50 


15 ,0 


30 e) 


.8 


.4,5 


4,0 


0/3 


30 


. 23, 0 


f) 


10 


6,0 


6 ,0 


0,2* 


35 


19,0 




*) 













sans silice 
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Dans chaque cas, on obtient une excellente suppression 
de la mousse, en suivant le procSd§ de l'Exemple 3. 
EXEMPLE 9 

On r§p£te le mode operatoire de l'Exemple 3, de fa$on a 
obtenir la composition suivante : 

5 i 
Alkyl (lin§raire en c i 0 "" c l3 ) benzdne sulfonate 

de sodium 6 
Savon de suif hydrogen^ 4,5 
Nonioniques : 

10 " alcool en C l4 -C l5 avec 11 moles d'oxyde dSthviene 

ou alcool en C 13 "C 15 avec 10 a 11 moles d'oxyde d'ethyl£n€ 

ou alcool en ^ IS ^ 1Q avec 8 a 11 moles d'oxyde d' ethylene $3 

ou alcool en C l6 -C 20 avec 9 : 1 moles d'oxyde d'ethyldne^ 

alcool en C 16 -c 2Q avec 80 moles d'oxyde d' ethylene (1) * 0,2 
Tripolyphosphate de sodium 44 
Perborate de sodium, t§trahydrate 22,5 
Silicate de sodium 1/2 4 f 5 
Sel de sodium de I'acide Ethylene diamine t^traacetique 0,15 
Enzyme SP 72 sous forme de billes (Esperase) 0,45 
Silicone X 2 - 30O8 (SDw Corning) (2) 0,15 
Parfum ; azurants 0,5 
Eau + sulfate + impuret^s complement i 100 

(1) Indus dans 1 'enzyme SP 72 sous forme de billes 

(2) Huile de silicone utilisee comme agent anti-mousse 
Caracteristigues physiques 

- Poudre blanche sechee par atomisation 

- Densiti : 0,5 

Les r§sultats obtenus sont semblables a ceux de l'Exemple 3, 
EXEMPLE IP 

On repete l'Exemple 3 de fagon a obtenir la composition 
suivante : 

% 

* Alkyl (linSraire en C 1Q -C 13 ) benzene sulfonate 

de sodium 7 f 5 
35 Savon de suif hydrogen§ 2 
Nonioniques : 

- alcool en C l4 -C l5 avec 11 moles d'oxyde d'Sthyldne 2 ,3 
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ou alcool en C 1? -C l5 avec 10 a 11 moles d'oxyde d f ethylene i 

ou alcool en C J6 -C lg avec 8 a 11 moles d'oxyde d'ethyldn ( 2,3 

ou alcool en C i6 " c 20 avec 9 moles d'oxyde d'ethylene / 

- zlIwoI ?.n - iti -- 2 o a ' rec 80 (i) moles d'oxyde d 1 ethylene 0,2 

5 Silicate de senium 4,5 

Tripo typtici ophate sodium 46 

Enzyme (Alc^Iuse P} sous forme de billes 0,5 

Silicon X 2 -30C8 (C^w Corning} (2> 0,14 

Parfuia asur tints 0,5 

iO Eau * ^alfaL^ + iraparctfis ■ complement & 100 

(1) inclus dans 1' enzyme 

\2) iiuixe de silicone uLiiisee comme agent anti-mbusse 
Carac t.g.ri n+. 1 .cues_ i^hys yju es 

- Po i Kl.viJ ? : -l5^ri^tS p ir suomlsation 

lt! — d^iisite : G,4S 

On cbtilent une ^xcellerite suppression de la mousse, comme 
dans I'Sxemple 3. * 

On cbtient das resultats semblables en repetant les exemples 
pr§c€de7its, mais en modifiant les ingredients et les concentrations 
dans les limites indiqu€es ci-dessus. (Addition d'autres sels 
auxiliaires de detergence, agents anioniques, savons, etc..*). 

Ces compositions peuvent etre utilisees pour le lavage 
en machine ou & la main, de tous les types de textiles ; elles 
25 sont particulierement efficaces vis £ vis des fibres synthetigues 
telles que polyamides , polyesteris et similaires. On peut les 
utiliser dans une gamme etendue de temperatures jusqu't 1 Ebullition, 
bien que des temperatures de 30 a 90°C environ soient les plus 
frgquentes en machine k laver. Elles peuvent etre ajoutSes dans 
les cycles de pr§-lavage ou de lavacxe selon le probl§me de salissure 
a resoudre. De fagon ggnerale, les concentrations des compositions 
d£tergentes decrites ici, dans le milieu de lavage aqueux, sont de 
l'ordre de 1 S 15 g/1, une concentration comprise entre 5 et 10 g/1 
environ se montre particulierement efficace. 

C'est un des principaux avantages de la presente invention 
de pouvoir utiliser des concentrations elevies de detergent, sans 
avoir & redouter un exeds de mousse, malgre la presence de grandes 
quantit€s i r agent anionique. Con£orm§ment h l 1 invention, la concen- 
tration du detergent anionique moussant, dans le milieu de lavage, 
40 alier d © 0,1 h 0,5 g/1, sans qu'il y ait pratiquement de mousse, - 
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et jusqu'a 2 g/1 avec des niveaux de mousse tout a fait acceptables 
une telle action sur la mousse s'obtient malgre l'emploi de 
concentrations relativement faibles d' agent nonionique, de savon ou 
tout autre ingredient connu pour ses proprietes anti-mousse, ou 
meme en fait sans ajouter aucun de ces ingredients. 

Un autre avantage important de 1 ' invention reside dans 
le fait qu'un choix judicieux des ingredients permet d'obtenir 
un produit pratiquement completement biodegradable ; il nest done 
plus necessaire d'utiliser un detergent nonionique ayant un degre 
d ' ethoxylation anormalement elev§. Ceci est un point important a 
consid§rer, etant donn§ les r§glements gouvernementaux actuels ou 
futurs, relatifs a l'emploi d' agents eutrophisants dans les 
compositions detergentes. 
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RE VEN D I CAT ION S . 
1 - Procede de preparation de compositions detergentes peu 
moussantes pour gros lavages, caracterise en ce qu'on met en 
contact : 

(A) une composition detergente de base, sous forme de par- 
r,, ticules, pratiquement seche au toucher, ayant une 

dimension de particules comprise entre 0,01 et 3mm, et 
constitute d'un detergent anionigue organique hydroso- 
luble et d'un sel auxiliaire de deter gence,neutre a 
alcalin, hydrosoluble, le rapport ponderal sel auxi- 
jC liaire de detergence/detergent etant compris entre 

1,6:1 et 37,5:1. 
avec (B) une composition anti-mousse constitute d' environ 

45 a 95% en poids d'un detergent nonionique organique 
et d'environ 5 a 55% en poids d'un polymer e d'organo- 
X! : siloxane ayant une viscosite comprise entre 5 et 90 OOO 

cs a 25°C. 

obtenant ainsi un produit detergent contenant une faible mais 
efficace, quantite de produit anti-mousse pouvant atteindre jusqu'a 
environ 3% de polymere d 'or gano siloxane , le rapport ponderal dudit 
20 polymere audit detergent anionique present dans la composition deter- 
gente de base etant au moins de 1:150. 

2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que 
la composition anti-mousse (B) est a une temperature d'environ 30- 
50°C lorsqu'elle est mise en contact avec ledit detergent de base 

25 (A) . . 

3 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce 
que ledit contact est realise en pulverisant la composition anti- 
mousse (B) sur la composition detergente de base (A) . 

4 - Procede selon la revendication 3, caracterise en ce 
30 que la dimension des gouttelettes pulverisees est comprise entre 

0,001 et 0,5 mm. 

5 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce 
que le produit detergent contient jusqu'a environ 10% e n poids, de 
la composition totale, d'un detergent nonionique organique. 

35 6 - Procede selon la revendication 5, caracterise en ce 

que ledit detergent nonionique est le(s) produit (s) de condensation 
d'un alcool aliphatique sature en Cq-C 20 avec environ de 5 a 50 
moles d'oxyde d* ethylene. 

7 - Procede selon la revendication 5, caracterise en ce - 
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que ledit agent nonionique est present dans ledit detergent de 
base (A) . 

8 - Procedg selon la revendication 5, caract§rise en ce 
que ledit detergent nonionique est ajout€ aprSs ledit contact des 

5 ingr§dients. 

9 - Proced§ selon la revendication 1, caracteris§ en ce 
que ledit polymdre d' organosiloxane est un dim§thylpolysiloxane 
aux extr£mit§s b-loquSes par des groupes trimethylsiloxy. 

10 - ProcSde selon la revendication 1, caract§ris£ en ce 
lO que ledit organosiloxane est . utilise sous forme de melange avec 

de la silice. 

11 - Proced§ selon la revendication 1, caract^rise en 

ce que ledit dStergent anionique est un alkyl (en C 1Q -C 13 ) benzene 
sulfonate de sodium ou le sulfate de l'alcool laurique. 
15 12 - proc§d£ selon la revendication 1, caract£ris3 en 

ce que ledit produit detergent contient de lO a 35% de perborate 
de sodium. 

13 Composition d§tergente, peu moussante, pour gros 
lavages, caract§risee en ce qu'elle comprend comme ingredients 

20 essentiels au moins environ 25% en poids, d f un sel auxiliaire 

de dStergence, neutre a alcalin, bydrosoluble , au moins environ 2% 
en poids , d'un detergent anionique hydrosoluble et. au moins une 
petite mais efficace quantite d'un polymSre d' organosiloxane anti- 
mousse, auant une viscosite comprise entre environ 5 et 90 000 

25 cs a 25°C. 

14 - Composition selon la revendication 13, caractSris§e en 
ce qu'elle ocntient au moins environ 1,5% d'un detergent nonionique 
hydrosoluble* 

15 - Composition selon la revendication 13, caract€ris§e en 
30 ce qu'elle contient jusqu't environ 1% d' agent hydrotrope. 

16 - Composition selon la .revendication 13, caracterisSe 
en ce qu'elle contient environ de 10 & 35% de perborate de sodium, 

17 - Composition obtenue conformgment au- proced§ selon la 
.revendication l. 

35 18 - Proc£d§ de lavage des textiles, caracterise en ce 

qu'on met en contact lesdits textiles avec une solution aqueuse 
contenant de 1 a 15 g/1 , environ, d6 la composition selon la 
revendication 13. 
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